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BEST AVAILABLE COPY 



Patentanspriiche 
N-Phenyl-N ' -benzoyl-harnstof f e der Formel (I) , 



in welcher 

R fiir Halogenalkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, 
r'' fiir Wasserstoff oder Halogen, 

R^ fiir Halogen, Nitro, Alkyl oder Alkoxy mit 1 bis 3 Kohlen- 
stoffatomen je Alley 1- bzw. Alkoxyrest und 
X ftir ein Sauerstoff- oder Sohwefelatom stehen, wShrend 
n eine Zahl von niai bis 5 bedeutet. 

2) Verfahren zixr Herstellung der N-Phenyl-N'-benzoyl-ham- 
stoffe der Formel (I), gemSB Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man 

a) substituierte Aniline der Formel 

^^3Q-NH2 (ID 

mit 

Benzoylisocyanaten der Formel 

r2 i-^^-CO-NCO (III) 
in welchen 

R, R^, R^, X und n die oben angegebene Bedeutung haben, 
gegebenenfalls in Gegenwart eines Losungsmittels umsetzt 
Oder 
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(IV) 



mit 



Benzamiden der Formel 




(V) 



in welchen 
1 2 

R, R y R , X und n die oben angegebene Bedeutung haben, 
gegebenenfalls in Gegenwart eines Losiangsmittels umsetzt. 



mindestens einem N-Phenyl-N'-benzoyl-harnstoff der 
Formel (I) gemaB Anspruch 1, 

4o Verwendung von M-Phenyl-N*-benzoyl-harnstof feeder Formel (l) 
gemSB Anspruch 1 zxir Bekampfung von Insekten. 

5. Verfahren zur Bekampfung von Insekten, daduroh gekenn- 
zeichnet, da6 man N-Phenyl-N»-benzoyl-harastoffe der Formel 
(I) gemaB Anspruch 1 auf Insekten und/oder ihren Lebens- 
raum einwirken laBt. 

6o Verfahren zur Herstellxmg von insektiziden Mittelnj^ dadurch 
gekennzeichnet, daB man N-Phenyl-N • -benzoyl-harnstof f e der 
Formel (I) gemaB Anspruch 1 mit Streckmitteln und/oder 
oberf lachenaktiven Stoff en vermischt. 
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Zentralbereich 
Paterite, Marken 

und Lizenzen 



5090 Levcrkusen, Bayerwerk 

Rt/kl 
Typ Xb 



Substituierte N-Phenyl-N«-t)enzoyl-harnstoff e, Verfalaren zu 
ihrer Herstellimg land ihre Verwendimg als Insektizide 



Die vorliegende Erfindung betrifft neue N-Phenyl-N » -benzoyl- 
harnstoffe, mehrere Verfahren zu ihrer Herstellung \md ihre 
Verwendiing als Insektizide. 

Es ist bereits bekamit, dafi bestinunte Benzoylhamstoff e, wie 
z.Bo N-(2,6-Dichlorbenzoyl)-N*-(4-chlor- bzw, 3,4-dichlor- 
phenyl)-harnstoff , insektizide Eigenschaften besitzen (ver- 
gleiche Deutsche Off enlegungsschrift 2,123«236). 

Es vmrde gefimden, dafi die neuen N-Phenyl-N'-benzoyl-hamstof- 
fe der Forme 1 :i 




in welcher 

R fiir Halogenalkyl mit 1 bis 4 Kohlenstoffatomen, 
r'' fur Wasserstoff oder Halogen, 

R^ fiir Halogen, Nitro, Alkyl oder Alkoxy mit 1 bis 3 Kohlen- 
stoffatpmen je Allfyl- bzw. Alkoxyrest und 
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X fiir ein Sauerstoff- oder Schwefelatom stehen, wMhrend 
n eine Zahl von null bis 5 bedeutet, 
Starke insektizide Eigenschaften besltzen. 

Welterhin wurde gefimden, dafl die neuen N-Phenyl-N-^-benzoyl- 
harnstoffe der Formel (I) erhalten werden, wenn man 

a) substituierte Aniline der Formel 
RX 

mit 

Benzoylisooyanaten der Formel 

R^ — CO-NCO (III) 

in welchen 
1 2 

R, R , R , X und n die oben angegebene Bedeutung haben, 
gegebenenfalls in Gegenwart eines LSsungsmittels ijmsetzt 
Oder 

b) substituierte Phenylisocyanate der Formel 





mit 

Benzeimiden der Formel 

R^ — ^^CO-NHg 
in welchen 

R, R^ R^, X und n die oben 
gegebenenfalls in Gegenwart 
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Uberraschenderweise tesitzen die erflndungssemaBen neuen N-Phe 
nyl-N»-benzoyl-hamstoffe elne wesentlich bessere insektlzide 
Wirkung als die nSchstliegenden aus dem Stand der Teclmik vor- 
bekannten Verbindiingen analoger Konstitution und gleioher 
Wirkungsrichtungo Die erfindungsgemSBen Stoff e stellen somit 
eine echte Bereicherung der Teclmik daro 

Verwendet man nach Verfahren a) 3-Chlor-4-trifluormethoxy- 
anilin und 2-Chlorbenzoylisocyanat und nach Verfahren b) 
3-Chlor-4-trifluor]nethoxy-phenylisocyanat und 2,6-Difluor- 
benzamid als Ausgangsstoff e, so kann der Reaktionsverlauf 
durch die folgenden Formelschemata wiedergegeben werden: 




Die zu verwendenden Ausgangsstoff e sind durch die Formeln (II) 
bis (V) allgemein definierto Vorzugsweise stehen darin jedoch: 

R fiir geradkettiges oder verzweigtes Halogenalkyl mit 1 bis 3, 

insbesondere 1 oder 2, Kohlenstoffatomen, 
r'' fiir Wasserstoff oder Chlor, 

R? fur Nitro, Fluor, Chlor, Brom, Jod, Methyl, Sthyl, Methoxy, 

Oder Athoxy und'.. 
n f ur 0 bis 3. 
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Die als Ausgangsstoff e zu verwendenden substituierten Ani- 
line (II) sind bekannt oder nach literaturbekannten Verfahren 
herstellbar (vergleiche z„B. J.OrgoChemo 25, (1960), 965 und 
25, (1964), 1; Am.SoCo T^, (1951), 5831; Bull. Soc.Chim. France 

4, (1957), 531; Z.obsc„Chim, 35, (1965), 1377 engl. Transit; 
Am. Soc, 83 (1961), 4360 imd USA-Patentschrift 3.387.037), 
die Aminogruppe kann nach iiblichen Verfahren in die Isocyanat- 
gruppe iimgewandelt werden, z.B. durch Umsetziang mit Phosgen, 
wodurch die entsprechenden Phenylisocyanate (IV) erhalten 
verden. 

Als Beispiele seien im einzelnen genannt: 

4-Trifluormethoxy-, 4-Trifluormethylthio-, 3-Trifluormethoxy-, 

3- Trifluormethylthio-, 2-Trifluormetho:qr-, 2-Trifluormethyl- 
thio-, 3-Chlor-4-trifluorfflethoxy-, 3-Chlor-4-trifluormethylthio 

4- Dif luormonochlormethylthio- , 3-cailor-4-dif luormonochlorme- 
thylthio-, 2-Chlor-4-difluormonochlonttethylthio-, 4-(2-Chlor- 
1,1, 2-trif luor-athoxy) 3-Chlor-4- (2-chlor-1 , 1 , 2-trif luor- 
athoxy)-anilin bzw„ -phenylisocyanat. 

Die weiterhin als Ausgangsstoff e zu verwendenden Benzoyliso- 
cyanate (ill) sind bekannt (vergleiche J.Qrg,Chem.30 (12), 

5. 4306-4307 (1965)), ebenso wie die Benzamide (V) (vergleiche 
Beilstein "Handbuch der organischen Chemie" Bd, 9, S« 336). 

Als Beispiele seien im einzelnen genannt: 

2-Methyl-, 2-jithyl-, 3-Methyl-, 3-ithyl-, 4-Methyl-, 4-jtthyl-, 
2-Chlor-, 4-Chlor-, 2,4-Dichlor-, 2,4-Difluor-, 2,6-Dichlor-, 
2^^ifluor-, 2-Pluor-, 2-Brom-, 2-Jod-, 2-Nitro-, 3-Nitro-, 
4-Nitro-,2-Methoxy-, 2-]ithoxy- und 2,3,6-Trichlor-benzoyl- 
isocyanat bzvr. -benzamid. 
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Die Verfahren zur Herstellung der erf indungsgemafien N-Rienyl- 
N»-benzoyl-harnstoffe werden toevorzugt iinter Mitverwendung 
geeigneter LSsungs- oder Verdiaimungsmittel durchgefliijrt. Als 
solche kommen praktisch alle inerten organischen Solventien 
infrage. Hieirzu gehSren Insbesondere aliphatische und aroma- 
tische, gegebenenfalls chlorierte, Kohlenwasserstoffe, vie 
Benzol, Toluol, Xylol, Benzin, Methylenchlorid, Chloroform, 
Tetrachlorkohlenstoff , cailorbenzol, oder Atber, z.B. DiSthyl- 
xmd Dibutylather, Dioxan, femer Ketone, "beispielsweise 
Aceton, Methyiathyl-,Methylisopropyl- imd Methylisobutyl- 
keton, aufierdem Nitrile, wie Aceto- und Propionitril. 

Die Reaktionsteii5)eratur kann imterhalb eines grSBeren Be- 
reichs variiert werden. Im allgemeinen arbeitet man zwischen 
0 \md 120°C, yorzugsweise bei 70 - 85°Co 
Die Umsetzimg laBt man im allgemeinen bei Nonnaldruck ab- 
laiof en. 

Zur DurchfUhrung des Verfahrens setzt man die Ausgangskom- 
ponenten vorzugsweise in Squimolaren Verliaitnissen ein. Ein 
ttberschuB der einen oder anderen Reaktionskomponent« bringt 
keine wesentlichen Vorteile. 

Im allgemeinen gibt man die Reaktionspartner in einem der an- 
gegebenen LeSsiingsmittel zusammen. Die bei der Reaktionsvari- 
ante b) einzusetzenden substituierten Ehenylisocyanate (IV) 
kSnnen als solche oder ohne zwischenzeitliche Isolation 
in Form ihrer Reaktionsmischung, die nach der Umsetzung aus 
Amin uhd Phosgen erhalten wird, eingesetzt werden, Diese Re- 
aktionsmischung wird vorzugsweise in einem der oben angegebe- 
nen LSsungsmittel mit dem Benzamid (V) versetzt. 



Le A 16 924 - 5 



709B29/1064 



2601780 



Die Reaktionen werden unter den oben angegebenen Bedingungen 
diarchgefuhrt und die sich ausscheidenden Prodxikte in Ublicher 
Weise diirch Filtration, Waschen und eventuellem Umkristalli- 
sieren isoliert. 

Die Verbindimgen fallen in kristalliner Form mit scharf em 
Schmelzpimkt an. 

Wie bereits mehrfach erwahnt zeichnen sich die erf indungs- 
gemSBen N-Phenyl-N*-benzoyl-hamstoffe durch eine hervorragende 
insektizide Wirksamkeit aus.Sie wirken nicht nur gegen Pflan- 
zenscMdlinge, sondern auch auf dem veterinarmedizinischen 
Sektor gegen tierische Parasiten (Ektoparasiten) , wie para- 
sitierende Fliegenlarven. Aus diesem Grund konnen die er- 
f indungsgemSBen Verbindungen mit Erfolg im Pf lanzenschutz 
und auf dem Veterinarsektor als ScMdlingsbekampfungsmittel 
eingesetzt werden. 

Die Wirkstoffe eignen sich bei guter Pflanzenvertrfiglichkeit 
xmd gUnstiger WarrablUtertoxizitfit zur Bekampf\in/JC von tierischen 
Schftdlingen, insbesondere Insekten, 

die in der Landwirtschaft, in Forsten, im Vorrats- und Material- 
schutz aowie auf dem Hygienesektor vorkommen. Sie aind gegen 
normal sensible und resistente Arten sowie gegen alle oder 
einzelne Entwicklungsstadien wirksam. Zu den oben erwShnten 
Sch&dlingen gehtfren: 
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Aus der Ordnung der Isopoda z. B. Oniscua asellus, Armadilli- 
dium vulgare, Porcellio scaber. 

Aus der Ordnung der Diplopoda 2. B. Blaniulus guttulatus. 
Aus der Ordnung der Chilopoda z. B, Geophilus carpophagus, 
Scutigera spec. 

Aus der Ordnung der Symphyla z. B. Scutigerella immaculata. 
Aus der Ordnung der Thysanura z, B. Lepisma saccharina. 
Aus der Ordnung der Collembola z. B. Onychiurus armatus. 
Aus der Ordnung der Orthoptera z. B. Blatta orientalis, 
Periplaneta americana, Leucophaea maderae, Blattella germanica, 
Acheta domesticus, Gryllotalpa spp., Locusta migratoria 
mlgratorloldes, Helanoplus dif f erentialis , Schistocerca 
gregarla. 

Aus der Ordnung der Dermaptera z. B. Forficula auricularia,, 
Aus der Ordnung der Isoptera z. B. Reticulitermes spp.. 
Aus der Ordnung der Anoplura z. B. Phylloxera vastatrix, 
Pemphigus spp., Pediculus humanus corporis, Haematopinus spp,, 
Linognathus spp. 

Aus der Ordnung der Mallophaga z.B. Trichodectes spp., Damulinea 
spp. 

Aus der Ordnung der Thysanoptera z.B. Hercinothrips femoralis, 
Thrips tabaci. 

Aus der Ordnung der Heteroptera z.B. Eurygaster spp., 
Dysdercus intermedius , Piesma guadrata, Cimex lectularius, 
Rhodnius prolixus, Triatoma spp. 

Aus der Ordnung der Homoptera z.B. Aleurodes brassicae, 
Bemisia teibaci, Trialeurodes vapor ariorum. Aphis gossypii, 
Brevicoryne brassicae r Cryptomyzus ribis, Doralis fabae, 
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Derails pomi, Ertosoma lanigerum, Hyalopterus arundinls, Macro- 
siphum avenae, Myzus spp. , Phorodon humuli, Rhopalosiphum padi, 
Empoasca spp., Euscells bilobatus, Nephotettix cincticeps, Leca- 
nivm comi, Saissetia oleae, Laodelphax striatellus, Nilaparvata 
lugens, Aonidiella aurantii, Aspidiotus hederae, Pseudococcus spp, 
Psylla spp.. 

Aus der Ordnung der Lepldoptera z. B. Pectlnophora goasypitlla, 
Bupalus plniarlus, Cheimatobia brumata, Llthocolletla 
blancardella, Hyponomeuta padella, Plutella maculipennis , 
Malacosoma neustrla, Euproctis chrysorrhoea, Lymantria spp., 
Bucculatrix thurberiella , Phyllocnistis citrella, Agrotls spp., 
Euxoa spp., Feltia spp., Earias insulana, Heliothis spp., 
Laphygma exlgua, Mamestra brass icae, Panolis flammea, 
Prodenia littira, Spodoptera spp., Trlchoplusia ni, 
Carpocapsa pomonella, Pieris spp,, Chllo spp., Pyrausta 
nubllalls, Ephestla kuehzilella, Gallerla mellonella, 
Cacoecla podana, Capua reticulana, Choristoneura fumiferana, 
Clysla amblguella, Homona magnanlma, Tortrix vlrldana, 
Aus der Ordnimg der Coleoptera z. B. Anoblum pimctatum, 
Rhlzopertha domlnlca, Bruchldlus obtectus, Acanthoscelldes 
obtectus, Hylotrupea bajulus, Agelastica alni, Leptlnotarsa 
decemllneata, Fhaedon cochlearlae, Dlabrotlca spp. , 
Psylliodes chrysocephala, Epilachna varivestis, Atomarla spp., 
Oryzaephilus surlnamensls , Anthonomus spp., Sltophllus spp., 
Otlorrhynchus sulcatua. Cosmopolites sordldus, Ceu'Uiorrhynchus 
asslmllls, Hypera postlca, Oermestes spp., Trogodezma spp., 
Anthrenus spp., Attagenus spp., Lyctus spp., Meligethes 
aeneus, Ptlnus spp., Nlptus hololeucus, Glbblum psylloldes, 
Trlbollum spp., Tenebrio moll tor, Agriotes spp., Conoderus spp., 
Melolontha melolontha, Amphlnallon solstitialis , 
Costelytra zealandlea. 

Aus der Ordniuig der Hymenoptera z. B. Olprlon spp., Hoplooampa 
SPP*> Laslus spp., Honomorlum pharaonls, Vespa spp. 

Aus der Ordnung der Diptera z.B. Aedes spp.. Anopheles spp., 
Culex spp., Drosophila melanogaster, Musca spp., Pannia spp., 
Calliphora erythrocephala, Lucllia spp., Chrysomyla spp., 
Cuterebra spp., Gastrophilus spp., Hyppobosca spp., Stomoxys 
spp.. Oestrus spp., Hypoderma spp., Tabanus spp., Tannia spp.. 
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Bibio hortulanus, Oscinella frit, Phorbla sop., Pegomyla 
hyoscryami, Ceratitis capitata, Dacus oleaer Tipula paludosa. 
Aus der Ordnung der Siphonaptera z.B. Xenopsylla cheopis, 
Ceratophyllus spp. . 

Die Wirkstoffe konnen in die Ublichen Fonnulierungen iiberge- 
ruhrt werden, wie Losungen, Emulsionen, Spritzpulver, Suspen- 
sionen, Pulver, Staubemittel, SchSume, Fasten, losliche Pulver, 
Granulate, Aerosole, Suspensions-Emulsionskonzentrate , Saatgut- 
pucer, Wirkstoff-impragnierte Natur- und synthetische Stoffe, 
Feinsxverkapselungen in polymeren Stoffen und in Hullmassen fiir 
Saatgut, femer in Formulierungen mit Brennsatzen, wie Raucher- 
patronen, -dosen, -spiralen u.a. sowie ULV-Kalt- und Warmnebel- 
Formulienmgen , 

Diese Formulierungen werden in bekannter Weise hergestellt, 
Z.3. durch Vennischen der Wirkstoffe mit Streckmitteln, also 
fliissigen Losungsmitteln, unter Druck stehenden verf lussigten 
Gasen und/oder festen Tragerstoffen, gegebenenf alls unter Ver- 
v;«nd\ang von oberf ISchenaktiven Mitteln, also Emulgiermitteln 
und/oder Dispergiermitteln und/oder schaumerzeugehden Mitteln. 
Im Falle der Benutzung von Wasser als Streckmittel konnen z.B. 
£uch organische Losungsmittel als HilfslSsungsmittel verwendet 
werden. Als fltissige L5sungsmittel kommen im wesentlichen in- 
frage: Aroma ten,, wie Xylol, Toluol, oder Alkylnaphthaline , chlo- 
rierte Aromaten oder chlorierte aliphatisohe Kcihlenwasserstof f e , 
wie Chlorbenzole, Chlorathylene oder Methyl^nchlorid, 
aliphatisohe Kohlenwasserstoffe, wie Cyclohexan oder Paraf- 
fine, z.B. ErdSlfraktionen, Alkohole, wie Butanol oder Glycol 
sowicj deren Sther und Ester, Ketone, wie Aceton, Methyl- 
athylketon, Methylisobutylketon od.er Cyclohexanon, stark 
polare LSsungsmittel, wie Dimethylformamid und Dimethyl- 
sulfoxid, sowie Wasser; mit verfltissigten gasfSrmigen Streck- 
nitteln oder TrSgerstoffen sind solche FlUssigkeiten gemeint, 
welche bei normaler Temperatur und unter Normaldruck gas^ 
fSrmig sind, z.B. Aerosol-Treibgase , wie Halogenkohlenwas- 
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serstoffe sowie Butan, Propan, Stickstoff xand Kohlendioxid; 
als feste TrSgerstof f e : natiirliche Gesteinsmehle , wie 
Kaoline, Tonerden, Talkum, Kreide, Quarz, Attapulgit, 
Montmorillonit oder Diatomeenerde und synthetische Gesteins- 
mehle, wie hochdisperse KieselsSure, Aluminiumoxid und 
Silikate; als feste Tragerstoffe fiir Granulate: 
gebrochene und fraktionierte natiirliche Gesteine wie 
Calcit, Marmor, Bims, Sepiolith, Dolomit sowie sjmthetische 
Granulate aus anorganischen void organischen Mehlen sowie 
Granulate aus organischem Material wie Sagemehle, Kokos- 
nuBschalen, Maiskolben und Tabakstengel ; als Emulgier- 
und/oder schaumerzeugende Mittel : nichtionogene und anionische 
Emulgatoren, wie Polyoxyathylen-FettsSure-Ester, Polyoxy- 
athylen-Fettalkohol-iither, z.B. Alkylaryl-polyglykol-Sther, 
Alkylsulf onate , Alkylsxaf ate , Arylsulfonate sowie EiweiB- 
hydrolysate; als Dispergiermittel : z.B. Lignin, Siafitah- 
laugen imd Methylcellulose. 

Es konnen in den Formulierungen Haftmittel wie Carboxymethyl- 
cellulose, natiirliche \md synthetische pulverige, kSmige 
Oder latexformige Polymere verwendet werden, wie Gummi- 
arabicum, Pol3rvinylalkohol, Polyvinylacetat, 

Es kSnnen Parbstoffe wie anorganische Pigmente, z.B. Eisen- 
oxid, Titanoxid, Ferrocyanblau und organische Parbstoffe, 
wie Alizarin-, Azo-Metallphthalocyaninfarbstoffe und 
Spurennahrstoffe wie Salze von Eisen, Mangan, Bor, Kupfer, 
Kobalt, Molybdan und Zink verwendet werden. 

Die Formulierungen enthalten im allgemeinen zwischen 0,1 
und 95 Gewichtsprozent Wirkstoff , vorzugsweise zwischen 
0,5 und 90 %, 
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Die Anwendung der erfinduneagemaBen Wirkstoffe erfolgt in 
Form ihrer handelsUblichen Formulierungen und/oder den aus 
diesen Formulierungen bereiteten Anwendungsformen, 

Der Wirkstoffgehalt der aus den handelsUblichen Formulierungen 
bereiteten Anwendungsformen kann in weiten Bereichen variieren. 
Die Wirkstoffkonzentration der Anwendungsformen kann von 
0,0000001 bis zu 100 Gew.-96 Wirkstoff, vorzugsweise zwischen 
0,01 imd 10 Gew.-96 liegen. 

Die Anwendung geschieht in einer den Anwendungsformen angepaBten 
Ublichen Weise. 

Die Anwendung der erf indungsgemSBen Wirkstoffe geschieht 
im VeterinSrsektor in bekannter Weise, wie durch orale 
Anwendung in Form von beispielsweise Tabletten, Kapseln, 
TrSnken, Granulaten, durch dermale Anwendung in Form beispiels- 
weise des Tauchens (Dippen), Sprtlhens (Sprayen), AufgieBens 
(po\ir-on and spot-on) und des Einpuderns sowie durch parenterale 
Anwendung in Form beispielsweise der Injektion. 
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in 

Beispiel A 
Phaedon-Larven-Test 

Losimgsmittel: 15 Gewichtsteile Dimethylformamid 
Emulgator: 1 Gewichtsteil Alkylarylpolyglyko lather 

Zur Herstellung einer zweckmaBigen Wirkstoff zubereitung 
vermischt man 1 Gewichtsteil Wirkstoff mit der angegebenen 
Menge Losungsmittel imd der angegebenen Menge Emulgator iind 
verdiinnt das Konzentrat mit VTasser auf die gewunschte Kon- 
zentration. 

Mit der Wirkstoff zubereitung bespriiht man Kohlblatter 
(Brassioa oleraoea) tropfnaB und besetzt sie mit Meer- 
rettichblattkafer-Larven (Phaedon cochleariae), 

Nach den angegebenen Zeiten wird die Abtotung in % be- 
stimmt. Dabei bedeutet 100 daB alle Kafer-Larven ab- 
getotet wurdenjp % bedeutet, daB keine Kafer-Larven ab- 
getotet wurden. 

Wirkstoff e, Wirkstoff konzentrationen, Zeiten der Auswertung 
und Resultate gehen aus der nachfolgenden Tabelle hervor: 
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Wirkstoffe 
Beispiel Nr. 



Wirkstoffkon- 
zentration in % 



Abtetungsgrad 
in 9^ nach 
3 Tagen 



CI 



CI 

(bekannt) 
CI 



c± ci 
\^ CO-MH-CO-NH-^""^! 



CI 

(bekannt) 
58 



0,1 

0,01 

0,001 



0,1 

0,01 

0,001 



0,1 

0,01 

0,001 



100 
30 
0 



100 
15 
0 



100 
100 
95 



61 



0,1 

0,01 

0,001 



100 
100 
100 



10 



0,1 

0,01 

0,001 



100 
100 
100 



40 



0,1 

0,01 

0,001 



100 
100 
80 
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T a b e 1 1 e (Fortsetzimg) 
(pflanzenschadigende Insekten) 
Phaedon Larven-Test 

Wirkstoffe ¥irkstoffkon- AbtStimgsgrad 

zentration in % In % nach 
Beispiel Nr. 3 Tagen 



44 0,1 100 

0,01 100 

0,001 100 

30 0,1 100 

0,01 100 

0,001 90 

33 0,1 100 

0, 01 1 00 

0,001 80 

29 0,1 100 

0,01 100 

0,001 100 

78 0,11 00 

0,01 100 

0, 001 90 

79 0,1 100 

0,01 100 

0,001 65 

75 0,1 100 

0,01 100 

0,001 80 



709829/1064 



2601780 



T a b e 1 1 e (Portsetzung) 
(pflanzenscMdlgezide Insekten) 
Phaedon Larven-Test 



Wirkstoffe Wirkstoffkon- AbtStungsgrad 

zentration in 96 in % nach 
Beispiel Nr. 3 Tagen 



76 0,1 100 

0,01 100 

0,001 85 

21 0,1 100 

0,01 100 

0,001 85 

19 0,1 100 

0,01 100 

0,001 65 

18 0,1 100 

0,01 100 

0,001 80 
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a 

Beispiel B 
Plutella-Test 



LSsungsmittel: 15 Gewichtsteile Dimethylformamid 
Emulgator: 1 Gewichtsteil Alkylarylpolyglyko lather 

Zur Herstellung einer zweckmafligen Wirkstoff zubereitimg ver- 
mischt man 1 Gewichtsteil Wirkstoff mit der angegebenen Menge 
Losimgsmittel und der angegebenen Menge Emulgator imd ver- 
diinnt das Konzentrat mit Wasser auf die genrtinschte 
Konzentrationo 

Mit der Wirkstoff zubereitimg bespriflit man Kohlblatter 
(Brassica oleracea) taufeucht imd besetzt sie mit Raupen der 
Kohlschabe (Plutella maculipennis) . 

Nach den angegebenen Zeiten wird die Abtotung in % bestimmto 
Dabei bedeutet 100 96, daB alle Raupen abgetotet wurden; 0 % 
bedeutet, dafl keine Raupen abgetStet wurdeno 

Wirkstoff e, Wirkstoffkonzentrationen, Auswertungszeiten tind 
Resultate gehen aus der nachfolgenden Tabelle hervor: 
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49 



T a b e 1 1 e 
(pflanzenschSdigende Insekten) 
Plutella-Test 



Wirkstoffe 
Beispiel Nr. 



Wirkstoffkon- Abtotimgsgrad 
zentration in % in % nach 

7 Tagen 



CI 



CO-NH-CO-NH-^^1 



CI 

(bekaimt) 
58 



0,1 
Oi01 



0,1 
0,01 



65 
0 



100 
100 



59 



0,1 
0,01 



100 
100 



62 



0,1 
0,01 



100 
100 



60 



0,1 
0,01 



100 
100 



61 



0,1 
0,01 



100 
100 



10 



0,1 
0,01 



100 
100 



0,1 
0,01 



100 
100 
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-to 

T a b e 1 1 e (Fortsetzung) 
(pflanzenschMdigende Insekten) 
Piute lla-Test 

Wirkstoffe Wirkstoffkon- AbtStungsgrad 

zentration in 96 in % nach 
Beispiel Nr« 7 Tagen 



40 0,1 100 

0,01 100 

39 0,1 100 

0,01 100 

42 0,1 100 

0,01 100 

43 0,1 100 

0,01 100 

44 0,1 100 

0,01 100 

41 0,1 100 

0, 01 1 00 

34 0,1 100 

0,01 100 

30 0,1 100 

0,01 100 
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44 

T a b e 1 1 e (Fortsetzung) 
(pflanzenscMdigende Insekten) 
Plutella-Test 

Wirkstoffe Wirkstoffkon- Abtotimgsgrad 

zentration in 9^ in 96 nach 
-Beispiel Nr. TTagen 



33 0,1 100 

0,01 100 

28 0,1 

0,01 100 

29 0,1 100 

0,01 100 

32 0,1 100 

0,01 100 

77 0,1 100 

0,01 100 

78 0,1 100 

0,01 100 

79 0,1 100 

0,01 100 

75 0,1 100 

0,01 100 

74 0,1 too 

0,01 100 
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T a b e 1 1 e (Fortsetzung) 
(pflanzenschSdigende Insekten) 
Plutella-Test 



Wirkstoffe Wirkstoffkon- AbtStirngsgrad. 

zentration i.n % in % nach 
Beispiel Nr* 7 Tagen 



76 0,1 100 

0,01 100 

21 0,1 ioo 

0,01 100 

20 0,1 100 

0,01 100 

0,1 100 

0,01 100 

0,1 100 

0, 01 1 00 
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Beisplel C 
Laphygma-Test 

L6s\mgsmittel: 15 Gewichtsteile Dimethylformamid 
Emulgator: 1 Gewichtstell Alkylarylpolyglyko lather 

Ziir Herstellimg elner zweckmaBigen Wirkstoff zubereitung 
vermischt man 1 Gewichtstell Wirkstoff mit der angegehenen 
Menge LSstmgsmittel und der angegebenen Menge Emulgator 
imd verdtlnnt das Konzentrat mit Wasser axif die gewunschte 
Konzentration . 

Mit der Wirkstoffzuhereitung bespriiht man BaurawollblStter 
(Gossypium hirsutum) tauf eucht imd hesetzt sie mit Raupen 
des Eulenfalters (Laphygma exigua), 

Nach den angegehenen Zeiten wird die Abtotung in % be- 
st immt. Dabei bedeutet 100 %, daB alle Raupen abgetotet 
warden; 0 % bedeutet, daB keine Raupen abgetStet wurden. 

Wirkstoff e, Wirkstoffkonzentrationen, Auswertungs zeiten 
imd Resultate gehen aus der nachfolgenden Tabelle hervor: 
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T a b e 1 1 e 
(pflanzenschfidigende Insekten) 
Laphygma-Test 



Wirkstoffe Wirkstoffkon- Abtotungsgrad 

zentration in 96 . in % nach 
Beispiel Nr. 7 Tagen 



CI ci 

O-CO-NH-CO-NH-^J^l 0^000, 5^ 

^Cl 0,00001 0 
(bekannt) ' 

58 0, 001 1 00 

0,0001 100 

0,00001 100 

59 0,001 100 

0,0001 100 

0,00001 100 

62 0,001 100 

0,0001 100 

0,00001 95 

61 0,001 100 

0,0001 100 

0, 00001 95 

10 0,001 100 

0, 0001 1 00 

0, 00001 90 
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T a b e 1 1 e ( Forts etzung) 
(pflanzenschSdigende Insekten) 
Laphygma-Test 

Wirkstof f e Wirkstoffkon- AbtStungsgrad 

zentration in 96 in 96 nach 
Beispiel Nr. 7 Tagen , 



2 0,001 100 

0,0001 95 

0,00001 90 

44 0,001 100 

0,0001 ,.100 

0,00001 80 

30 0,001 100 

0,0001 95 

0,00001 65 

29 0,001 100 

0,0001 100 

0,00001 90 

79 0,001 100 

0,0001 100 

0,00001 80 

75 0,001 100 

0,0001 100 

0,00001 90 
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T a b e 1 1 e ( Forts etzung) 
(pflanzenschadigende Insekten) 
( Laphygma-Test ) 



Virkstoffe Wirkstoffkon- Abtotungsgrad 

zentration In % in. % nach 
Beispiel Nr. 7 Tagen 



76 0,001 100 

0,0001 100 

0, 00001 85 

21 0,001 100 

0, 0001 1 00 

0, 00001 1 00 

20 0, 001 1 00 

0,0001 90 

0, 00001 90 

18 0,001 100 

0, 0001 1 00 

0, 00001 1 00 
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Beispiel D 

Test mit parasitierenden Fliegenlarven 

LSsirngsmittel: 35 Gewichtsteile Athylenpolyglykolmonomethy lather 

35 Gewichtsteile NonylphenolpolyglykolSther 

Ziir Herstellxmg einer zweckmSBigen Wirkstoff zubereitung ver- 
mischt man 30 Gewichtsteile der hetreffenden aktiven Substanz 
mit der angegebenen Menge L8s\mgsmittel, das den oben genannten 
Anteil Eraulgator enthSlt und verdtinnt das so erhaltene Konzen- 
trat mit Wasser auf die gewunsch-te Konzentration, 

30 - 50 Fliegenlarven (Lucilia cuprina) warden in ein Test- 
rShrchen gebracht, welches ca. 1 cm^ Pferdemuskulatur enthMlt, 
Auf dieses Pferdefleisch werden 0,5 ml der Wirkstoff zubereitung 
gebracht. Nach 24 Stimden wird der AbtStungsgrad in % bestimmt, 
Dabei bedeuten 100 %, da6 alle, und 0 %, daB keine Larven abge- 
totet worden sind, 

Wirkstoff e, Wirkstoff konzentrationenn \md Resultate gehen 
aus der nachfolgenden Tabelle hervor: 
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T a b e 1 1 e 
Test mit parasitierenden Fliegenlarven 



Lucilia cuprina resistant 

Wirkstoff Wirkstoffkon- Abtetungsgrad 

zentration in ppm in % 

Beispiel Nr« 

31 1„000 100 

300 100 

63 1,000 100 

64 1.000 100 

74 1.000 100 

300 100 

18 1.000 100 

300 100 

100 100 

19 1.000 100 

300 100 

100 100 

20 1.000 100 
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Herstelltm^abeispiele 
Beispiel 1 : /^r.n^^,co-.mJ^ 



•CO-NH-CO-NH-^^^^OCF^ 

Zu 5,4g (0*03 Mol) 4-Trifluormethoxy-anilin gelost in 80 com 
Toluol fUg-fc man tei 60°C eine Lbsxang von 6,5g (0,03 Mol) 
2,6-Dichlor-ben2oylisocyanat in 20 com Toluol. Der Ansatz 
wird zwei Stunden bei 80°C gerUhrt, ein Teil des Lbsungsmit- 
tels im VakuxM abdestilliert und das ausgefallene Produkt 
abgesaugt. Nach dem Trocknen erhSlt man 1.0g (84,5 % der Thebrie) 
an analysenreinem N-(4-Trifluormethoxy-phenyl)-N'-(2,6-di- 
chlorbenzoyl)-harnstoff mit dem Schmelzpunkt von 202 C. 

In analoger Arbeitsweise wie unter Beispiel 1 beschrieben 
erMlt man die folgenden Verbindungen, wobei eine Optimierung 
der Ausbeuten mijglich ist: 



r| — ^^CO-NH-CO-NH-^^^ 



Beispiel- 
Nr. 


*^n 


Sohmelzpimkt 
( °c ) 


Ausbeute 

i% der Theorie) 


2 


2,6-F 


181 


75,0 


3 


2-F 


143 


44,5 


4 


2-CH3 


208 


47,0 


5 


2-Cl 


117 


58,0 


6 


2,6-Cl 


213 


60,5 


7 


2-Br 


135 


55,0 


8 


2,3,6-Cl 


216 


45,0 


9 


2-J 


158 


33,0 
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SO 



r| — ^^-CO-NH-CO-NH-^~y-SCFj 



Beispiel- R Schmelzpunkt Ausbeute 

Nr. ^ ( ®C ) (% der Theorle) 



10 




2,6-F 


214 


83,0 


11 




2-F 


189 


67,0 


n 


W 


fC O-NH-r 0-NH 






12 




2,6-Cl 


228 


77,0 


13 




2-Cl 


189 


64,0 


14 




2,3,6-Cl 


209 


32,0 


15 




2-J 


187 


41,5 


16 




2-CHj 


169 


41,5 


17 




2-Br 


190 


53,0 












RgH 


\==/ 


-CO-NH-CO-NH- 


/Voc 


JF5-CHFCI 


18 




2,6-F 


207 


90,0 


19 




2-Br 


192 


82,5 


20 




2,6-Cl 


183 


49,0 


21 




2-Cl 


187 


75,0 


22 




2-F 


187 


61,0 


23 




2-CH, 


206 




24 




H ^ 


203 


61,5 


25 




2-OCH3 


103 


39,5 


26 




2,5-Cl 


162 


61,5 


27 




2,4-Cl 


179 


75,5 
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ci 



l| ^\ -CO-NH-CO-NH-^^^^ 



CXJF, 



Beispiel- K^. 
Nr, 



Schmelzpunkt 
( °C ) 



Ausbeute 

(96 der Theorie) 







2-F 


161 


40,0 


29 




2,6-F 


204-205 


51,0 


30 




2-Cl 


194 


76,0 


31 




2,6-Cl 


204 


82,0 


32 




2-J 


1d5 




33 




2-Br 


177 


68,5 


34 




2-OCH5 


175 


38,5 


35 




2-CH3 


182 




36 




2,4-Cl 


201 


89,5 


37 




2,5-Cl 


150 


58,5 


38 




2,3,6-Cl 


261,5 ^ 


34,0 




■^I^CO-NH-CO-NH 







39 


2,6-Cl 


211 


71,5 


40 


2-Cl 


195 


73,0 


41 


2-J 


171 


60,0 


42 


2-Br 


189 


59,0 


43 


2-F 


162 


81,0 


44 


2,6-F 


188 


70,5 


45 


2-CH 


168 




46 


alle H 


208 


50,0 


47 


2,4-Cl 


184 


86,0 






OCF, 






-^^CO-NH-CO-NH-^^ 




48 


2,6-F 


176 


92,5 
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4-^ 



OCFj 

CO-NH-CO-NH-^ \ 



2 

Beispiel- R Schmelzpimkt Ausbeute 

Nr. ( °C ) (% der Theorie) 

49 2,6-Cl 200 53,5 

50 2-Cl 154 58,5 

51 2-Br 150 37,0 

52 2-CH^ 216 

53 2-F 138 68,0 

54 2,4-Cl 146 52,5 

55 alle H 179 76,0 

56 2-J 151 38,5 

r|-^^-CO-NH-CO-NH-/~^ — OCF^ 



57 


2-CH^ 


190 


62,0 


58 


2-Cl 


198 


88, 0 


59 


2,6-Cl 


202 


84,5 


60 


2-F 


181-182 


58,5 


61 


2,6-F 


226 


74,0 


62 


2-Br 


190 


74,5 


63 


alle H 


225 


92,5 


64 


2,3,6-Cl 


163 


47,0 


65 


2-J 


176 


74,0 


66 


■2-OCH5 


148 


37,5 


67 


2,4-Cl 


176,5 


84,5 


68 


2,5-Cl 


166-167 


87,5 


0-NH-CO-NH-^ 


P 








OCF3 




69 


2,6-F 


172 


77,0 


70 


2,6-Cl 


211 


92,5 


71 


2-F 


138 


87,0 
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r|-^^co-nh-co-nh-^^ 

OCF, 



Rpis-niel- Schmelzpimkt Ausbeute 

Beispiel ti^ ( OC ) i% der Theorie) 



72 2-Cl 137 73,5 

73 2-Br 134-135 71,0 



CI 



74 


2-F 


153 


49,0 


75 


2-Br 


172 


71,0 


76 


2,6-F . 


185 


54,5 


77 


2-CH3 
2-Cl 


166 


82,5 


78 


182 


78,5 


79 


2,6-Cl 


188 


87,0 


80 


2,3,6-Cl 


188 


60,5 


81 


alle H 


. 186 


85,0 


82 


2-NO2 


201 

CI 


84,0 



r|-,^^-CO-NH-CO-NHH^^^ SCFgCl 

83 2,6-F 193 61,0 

84 2,6-Cl 191 56,5 

85 2-Cl 191 66,0 

86 2-CH 165 

87 2-F ^ 160 73,0 

88 2-Br . 180 49,5 
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